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BEST 



Teilquatermerte, aminofunktioneile Organopolysiloxane und 
deren Verwendung in wassrigen Systemen. 



Die Erfindung betrifft teHquaternierte, aminofunktioneile Organopolysiloxane und deren Ver- 
wendung in wSssrigen Systemen auf textilen Substraten. 

Aminogruppen enthaitende Organopolysiloxane werden schon seit ISngerer Zeit als Textilaus- 
rQstungsmittel eingesetzt. Bei den damit behandelten Textilien werden gute Weichgriffeffekte 
erreicht Bevorzugt verwendet werden Organopolysiloxane mit der aminofunktionellen Gruppe 

-(CH 2 ) 3 NH(CH2) 2 NH2. 



•erartige aminogruppenhaltige Organopolysiloxane liegen fQr die Verwendung in der Textil- 
Lisrustung Qblicherweise in Form von wassrigen Mikroemulsionen vor, deren Herstellung bei- 
spielhaft in der EP-A 0 358 652 beschrieben wird. Dabei werden durch Erhitzen einer Mi- 
schung von mit SSure neutralisiertem, aminogruppenhaltigem Organopolysiloxan, Wasser und 
Emulgator Ware Mikroemulsionen hergestellt. GemalJ dem in EP-A 0138 192 beschriebenen 
Verfahren erreicht man dieses Ziel durgtuSfiber^mulgjerung in konzentrierter, wenig Wasser 
enthaltender Form, indem man von den Grundstoffen aminogruppenhaltiges Organopolysil- 
oxan in neutralisierter Form, Emulgator und Wasser ausgeht. 

Vorteilhafte Weichgriffeffekte werden mit Organopolysiloxanen erzielt, deren Aminofunktionen 
in Form der erwahnten Aminoethylaminopropylgruppen vorliegen. Dabei wird aufgrund der 
morphologischen MolekQIstruktur dieser Seitenkette eine besondere Affinrtat zu den Faser- 

•molekQIen des textilen Substrates durch deren partielle Umschlingung postuliert. Hieraus re- 
sultiert eine spezifische Orientierung des PolymerrrjoIekQIs, welche den guten Weichgriff ver- 
ursacht. Dies wird indirekt durch die Tatsache erhSrtet, dass bei Acylierung (Acetylierung) der 
SuBeren, primaren Aminofunktionen der weiche Griffcharakter der damit behandelten textilen 
Substrate erheblich leidet, weil die andersgeartete MolekQIstruktur eine ausreichende Um- 
schlingung der Fasermolektile und die damit verbundene spezifische Orientierung nicht mehr 
zulasst. 



Die beschriebenen aminogruppenhaltigen und die acylierte Aminogruppen enthaltenden Or- 
ganopolysiloxane liegen in Form ihrer Mikroemulsionen Qblicherweise als gut dissoziierbare 
Ammoniumsalze organischer oder anorganischer SSuren vor. Bei pH-Werten oberhalb 7 wer- 
den die Salze in die freien Basen umgewandelt. Dabei wird die Stability der Mikroemulsionen 
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aufgrund der schwScheren Dissoziation im alkalischen Bereich reduziert, was bei ungenQgend 
abgesSuertem Textilgut und dadurch verursachten pH-Werten oberhalb 7 zur Koaleszenz der 
Mikroemulsionspartikel und deren Aufschwimmen als Oltropfchen auf der Oberfiache der Be- 
handlungsflotte fQhrt. Im weiteren Veredelungsablauf kSnnen die Oltrflpfchen auf das Textilgut 
transferiert Oder auch auf den Walzen der Behandlungsaggregate niedergeschlagen werden. 
Dabei entstehen auf den Textilien Silikonflecken, welche sich nicht oder nur sehr schwer wie- 
der auswaschen lassen. 

Dieses Verhalten ist in der TextilausrQstung ein erheblicher Nachteil, weil sehr viele Behand- 
lungsschritte wahrend der AusrQstung von textilen Substraten in stark alkaiischem Milieu 
durchgefOhrt werden. Durch ungenQgend sorgfSItig durchgefQhrte Waschprozesse konnen 
Restmengen von Alkalien auf dem Substrat verbleiben und wahrend der nachfolgenden Ver- 
edelungsschritte in die BehandlungsbSder eingeschleppt werden. lnsbesondere auf Anlagen 

•it wenig Behandlungsflotte wie z.B. dem Foulard, kann dabei der pH-Wert in kQrzester Zeit 
jf oberhalb 9 ansteigen und zu den erwShnten Emulsionsspaltungen fQhren. 

Ein weiterer Nachteil der genannten aminofunktionellen Polysiloxane liegt in einer Vergilbungs- 
tendenz, welche bei den damit behandelten, weiften und hellfarbigen textilen Substraten bei 
Trocknungstemperaturen uber 120°C auftreten kann. 

Die Verwendung der genannten aminofunktionellen Polysiloxane erfolgt gemaB des Standes 
der Technik auf alien textilen Substraten. So werden Gewebe und Gewirke aus nativen Fa- 
sem, wie beispielsweise Baumwolle Oder Wolle, als auch aus synthetischen Fasern, wie ben 
spielsweise Viskose, Polyester, Polyamid oder Polyacrylnitril erfolgreich in groSem Umfang mit 
derartigen Produkten behandelt 

^^^ln einigen Fallen spieit bei den erzielbaren AusrGstungseffekten die Tatsache eine eher unter- 
geordnete Rotle, dass aminofunktionelle Polysiloxane den Textilien zwar einen guten Weich- 
griff, gleichzeitig aber auch einen mehr oder weniger stark ausgepragten, hydrophoben Cha- 
rakter verleihen. Es gibt jedoch textile Anwendungen, wo Hydrophobie unerwQnscht ist So 
wird beispielsweise von Bade- und HandtQchern neben einem guten, flauschigen Weichgriff 
eine hen/orragende Saugf§higkeit erwartet, um einen optimalen Abtrocknungseffekt zu errei- 
chen. Bei Unterwasche ist haufig ebenfalls gute Saugfskhigkeit erwunscht. Auch bei vielen Be- 
kleidungsartikeln im Sport- und Outdoorbereich, wie beispielsweise bei Fahrrad- oder Futtbal- 
lertrikots, ist neben gutem Weichgriff die Saugf§higkeit des textilen Grundmaterials Vorausset- 
zung. Die Anwendung von aminofunktionellen Polysiloxanen ist daher in den genannten Fallen 
limitiert oder vollig ausgeschlossen. 
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Es ist ferner auch bekannt, dass Mikroemulsionen von quaternare Ammoniumgruppen tragen- 
den Organopolysiloxanen die beschriebenen Nachteile hinsichtlich der thermischen Vergilbung 
und hinsichtlich der Stabilitaten in alkalischen wassrigen VerdOnnungen nicht aufweisen. Wie 
nachfolgend beschrieben, kann je nach angewendetem Herstellungsverfahren und derZu- 
sammensetzung teilweise auch gute Hydrophilie und damit verbunden eine gute Saugfahigkeit 
erreicht werden, Quaternare Ammoniumgruppen tragende Organopolysiloxane stellen damit 
bezOglich dieser genannten Eigenschaften eine Verbesserung gegenOber den aminogruppen- 
haltigen Organopolysiloxanen dar. Den genannten Vorteilen der quaternare Ammoniumgrup- 
pen tragenden Polysiloxane steht jedoch der Nachteil gegenuber, dass sie, verglichen mit den 
ausschlieBlich mi^A^linS|r^pen modifizierten Polysiloxanen, einen schwacheren Weichgriff 
auf den damit ausgeriisteten Textilien erzeugen. 

•us der Literatur sind quaternare Ammoniumgruppen tragende Organopolysiloxane bekannt. 
br die Herstellung werden dabei unterschiedliche Wege beschrieben, wobei abhangig von 
den jeweils verwendeten Edukten und den Herstellungsverfahren Polysiloxane erhalten wer- 
den, deren quaternare Ammoniumgruppen an unterschiedlichen Positionen auf dem Polymer- 
rQckeh der Polysiloxankette gebunden sein konnen. Hierbei sind seitenstandige (laterale), end- 
standige (terminate) und polymerrtlckeninteme Positionierungen der funktionellen Gruppen so- 
wie Mischformen hiervon moglich. 

So wird in der DE-AS 14 93 384 ein Verfahren zur Herstellung von Organosiloxanverbindun- 
gen Oder -Verbindungsgemischen beschrieben, bei welchem man von den entsprechenden 
Methylwasserstoffpolysiloxanen ausgeht. Bei diesen handelt es sich im allgemeinen urn equi- 
librierte Siloxangemische, bei denen die Anzahl der Methylwasserstoffsiloxy- und Dimethylsil- 

•pxyeinheiten einer statistischen Verteilung entsprechen. Die Organosiioxane mit quaternaren 
Ammoniumgruppen werden dabei auf an sich bekannte Weise durch Umsetzung eines Epoxy- 
siloxanes mit Dimethylamin hergestellt und das .erhaltene Dimethylaminoorganosiloxan mit 
einem Halogenwasserstoff oder mit einem Methylhalogenid in die quaternare Ammoniumver- 
bindung QbergefQhrt. Bei den solcherart hergestellten Verbindungen werden modcfizierte Or- 
ganopolysiloxane erhalten, bei welchen die quaternaren Ammoniumgruppen lateral an der 
Polysiloxankette positioniert sind. Die genannten Verbindungen werden fOr die wasserabwei- 
sende Behandlung von z.B. Glas- oder Aluminiumoberfiachen empfohlen. 

Eine weitere Moglichkeit zur Herstellung von Organopolysiloxanen mit lateralen, quaternaren 
Ammoniumgruppen ist in der DE-OS 19652524 beschrieben. Dabei werden beispielsweise 
aminoethylaminopropylgruppenhaltige Organopolysiloxane in Gegenwart von Wasser und ge- 
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eigneten Emulgatoren mit Toluol-4-sutfons3uremethylester als Alkylierungsmittel zu den ent- 
sprechenden quaternSTren Organopolysiloxanen umgesetzt, wobei sich gleichzeitig eine Mikro- 
emulsion ausbildet. Nachteilig ist an diesen Zubereitungen der gegenuber den ausschlieBlich 
mit lateralen Aminogruppen modifizierten Polysiloxanen schwScher ausgeprSgte Weichgriff 
der damit ausgerQsteten Textilien. 

Herstellung und Anwendung von diquaternSren Polysiloxanen werden in der US 4,891,166 
beschrieben. Die Synthese erfolgt dabei durch Umsetzung von endstSndige Epoxygruppen 
enthaltenden Polysiloxanen mit tertidren Aminen in solchen Mengenverhaltnissen, dass jeder 
Epoxy-gruppe mindestens eine tertiSre Aminogruppe entspricht und die Umsetzung in Gegen- 
wart eines Saureequivalents, bezogen auf die zu quaternierenden Stickstoffatome bei erh&hter 
Temperatur stattfindet. Die resultierenden diquaternaren Polysiloxane besitzen aufgrund die- 
ser besonderen Herstellungsweise ausschlieBlich terminal positionierte quaternare Ammoni- 

•mgruppen. Die so hergestellten Verbindungen werden fQr die Anwendung in Haarbehand- 
ingsmitteln und Kosmetika empfohlen. Nachteilig ist bei diesen Zubereitungen, wie die An- 
melderin festgestellt hat, der gegenOber den ausschlieBlich mitjjateralen Aminogruppen modi- 
fizierten Polysiloxanen schwacher ausgepragte Weichgriff, wenn man damit Textilien behan- 
delt 

Eine weitere M6glichkeit zur Hersteltung quaternSr modifizierter Organopolysiloxane ist in der 
DE-OS 37 05 121 beschrieben. Die quaternaren Ammoniumgruppen sind dabei aufgrund des 
Hersteliungsverfahrens ausschlieBlich polymerrQckenintem positioniert Die Herstellung erfolgt 
beispielsweise durch platinkatalysierte Addition von Allylglycidether an a.o-Wasserstoffdime- 
thyl-polysiloxan und anschlieBende Umsetzung des so erhaltenen a,a>-Diepoxypolysiloxanes 
mit einem ditertiarem Alkyldiamin unter sauren Bedingungen. Als Anwendung ist Haarpflege 

•vorgesehen. Nachteilig ist bei diesen Zubereitungen wiederum, wie die Anmelderin festgestellt 
hat, der gegenOber den ausschlieBlich mit lateralen Aminogruppen modifizierten Polysiloxanen 
schwacher ausgepragte Weichgriff, wenn man damit Textilien behandelt. 

Es bestand nun die Aufgabe, eine Zubereitung zur Behandlung textiler Substrate aus wassri- 
gen Medien bereitzustellen, bei welcher einerseits die Vorteile der quaternSren aminofunktio- 
nellen Organopolysiloxane, wie Hydrophilie, Stability bei hohen pH-Werten und Vergilbungs- 
resistenz sichergestellt sind, andererseits die guten Weichgriffeffekte der lateral mit amino- 
funktionellen Gruppen modifizierten Organopolysiloxane erhalten bleiben. 

In unerwarteter Weise hat sich gezeigt, dass diese Aufgabe erfindungsgemSB durph die Ver- 
wendung von teilquaternierten, aminofunktionellen Organopolysiloxanen geldst vyprden kann. 
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Dabe. werden die quater^n Ammoniumgruppen auf dem PolysiloxScken terminal in 
a,co-Stellung und die aminofunktionellen Gruppen lateral positioniert. Man erhalt einerseits gute 
Stabilitaten unter Anwendungsbedingungen in einem breiten pH-Wertbereich (insbesondere 
zwischen pH 7 und 12), sowie hohe Vergilbungsresistenz. Ferner erhalt man mit den erfin- 
dungsgemaBen Zubereitungen einen hervorragenden Weichgriff. Oberraschenderweise hat 
sich gezeigt, dass der resultierende Weichgriff sogar deutlich besser ist als der Weichgriff der 
ausschlieBlich terminate, quaternare Ammoniumgruppen tragenden Polysiloxane. Weiterhin 
zeichnen sich die mit den erfindungsgemaBen Zubereitungen ausgeriisteten Textilien, insbe- 
sondere Bade- und HandtOcher sowie Unterwasche und Sportbekleidung durch hohe Saugfal 
higkeiten aus. 




Sofem die erfindungsgemaBen Zubereitungen in Form von Mikroemulsionen Anwendung fin- 
den, wird auf cellulosischen Substraten bevorzugt eine innere Weichheit erzielt, well aufgrund 
-|er niedrigen EmulsionspartikelgreBe unterhalb 50 nm die teilquaternierten, aminofunktionel- 

>n Polysiloxanverbindungen tief in das Gam- und Faserinnere eindringen kennen. Werden 
Zubereitungen in Form von Makroemulsionen mit TeilchengraBen oberhalb 50 nm verwendet, 
wird bevorzugt eine Ablagerung in den auSeren Faser- und Fadenschichten durch Filtrations- 
effekte erreicht. Dies fuhrt zu einem andersartigen Griffcharakter mit groBerer Oberflachen- 
glatte und mehr FQIIe. 



Der erste Gegenstand der Erfindung sind Zubereitungen, gekennzeichnet durch einen Gehalt, 
bezogen auf die Gesamtzusammensetzung, an 




(1) 2 bis 60 Gewichtsprozent eines teilquaternierten aminofunktionellen Organopo- 
lysiloxans der allgemeinen Formel 
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A~ anorganische oder organische Anionen, 

n eine ganze Zahl von 1 - 20, vorzugsweise 1-14, besonders bevorzugt 1-5, 
m eine ganze Zahl von 20 - 2000, vorzugsweise 40 - 1000, besonders bevorzugt 
40-120, 

o und p jeweils eine ganze Zahl von 1-10, vorzugsweise 2-4, 
q eine ganze Zahl von 1-10, vorzugsweise 1, 
r eine ganze Zahl von 1-18, vorzugsweise 1 , 
s eine ganze Zahl von 2-3, vorzugsweise 2 und 
t eine ganze Zahl von 2-5, vorzugsweise 2-4 

bedeuten, mit der MaSgabe, dass der Gesamtstickstoffgehalt der Komponente (1) 0,05 
bis 2,0 Gewichtsprozent, bezogen auf die Gesamtzusammensetzung von Komponente 

(1) betragt, 

(2) 2 bis 40 Gewichtsprozent eines Emulgators, 

(3) 0 bis 15 Gewichtsprozent eines Hydrotropikum§*und 

(4) 20 bis 95 Gewichtsprozent Wasser. 



Samtliche Gewichtsangaben der erfindungsgem3Ren Zubereitungen beziehen sich auf die 
Gesamtzusammensetzung der erfindungsgemafcen Zubereitung. Als bevorztfgte Bereiche sind 



fOr die Komponente (1) J^ereich von 10 - 40 Gewichtsprozent, fQr dftcomponente (2) 
10-20 Gewichtsprozent zu nennen. Sofem die Komponente (3) zugesetzt wird, liegt deren 
Konzentration bevorzugt im Bereich von 1-10, insbesondere von 3 - 7 Gewichtsprozent. Der 
bevorzugte Bereich der Komponente (4) liegt bei 70 - 90, insbesondere jedoch zwischen 60 - 
90 Gewichtsprozent. 



Der Stickstoffgehalt der Komponente (1 ) liegt bevorzugt bei 0,1-1 ,5 Gewichtsprozent, insbe- 
sondere jedoch bei 0,1-1,0 Gewichtsprozent bezogen auf die Gesamtzusammensetzung von 
Komponente (1). . 

Die Anionen sind von anorganischen Oder organischen Sauren abgeleitet. Als Beispiele fur 
anorganische Anionen sind Chlorid, Bromid, Jodid und Sulfat zu nennen; bevorzugt sind Chlo- 
rid und Sulfat. Beispiele fur organische Anionen sind Tosylat und Acetat; bevorzugt ist Tosylat. 

^^^ie Herstellung der teiiquaternierten, aminofunktionellen Organopolysiloxane der Komponente 
(1) erfolgt nach Methoden, welche dem Fachmann bekannt sind. So kfinnen durch Equilibrie- 
rung von terminal quaternierten aminofunktionellen Organopolysiloxanen mit Silanhydrolisaten, 
welche laterale Aminogruppen tragen, in Gegenwart bekannter Equilibrierungskatalysatoren 
die erfindungsgem§ften Zubereitungen synthetisiert werden. 

Als Emulgatoren (Komponente (2) k6nnen solche auf anionischer, kationischer, nichtionogener 
Oder amphoterer Basis oder Mischungen dieser Verbindungen eingesetzt werden. Vorzugs- 
weise werden Ethoxilierungsprodukte aliphatischer AJkohole mit 6 bis 22 Kohlenstoffatome 
verwendet, die biszu 50 Mol Ethylenoxid angelagert enthalten. Die Alkohole k6nnen bevorzugt 
8 bis 16 Kohlenstoffatome enthalten; sie konnen gesattigt, linear oder vorzugsweise verzweigt 
^^pein und konnen allein oder in Mischung zur Anwendung gelangen. 

Von besonderem Vorteil hinsichtlich niedriger Schaumentwicklung in den Anwendungsflotten 
sind Alkohole der erwahnten Zusammensetzung, wenn deren Alkylenoxidrest aus Ethylenoxid 
und 1,2-Propylenoxid in statistischer Verteilung und vorzugsweise in blockartiger Verteilung 
aufgebaut ist. 



Nichtionogene Emulgatoren aus der Gruppe der ethoxilierten, verzweigten aliphatische Alko- 
hole haben sich aufgrund ihrer gQnstigen Gesamteigenschaften ganz besonders bewahrt. 
Deshalb werden z.B. Ethoxilate des 2,6,8-Trimethyl-4-nonanols, des Isodecylalkoholes oder 
des Isotridecylalkoholes mit jeweils 2 bis 50 Molekulen, insbesondere 3 bis 15 MolekOlen an- 
gelagertem Ethylenoxid fur die Herstellung der erfindungsgemaBen Zubereitungen bevorzugt. 
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Die optional einzusetzende Komponente (3), ein Hydrotropikum, kann Qblicherweise aus der 
Gruppe der polyfunktlonellen Alkohole ausgewahlt werden. So konnen Dialkohole mit 2-10, 
bevorzugt 2-6, insbesondere jedoch 2-4 Kohlenstoffatomen pro MolekQI eingesetzt werden 
Gut geeignet sind auch deren Mono- und Diether sowie die Mono- und Diester dieser Dialko- 
hole. Als besonders bevorzugt zu verwendende Beispiele fOr die Komponente (3) sind Butyl- 
diglykol, 1,2-Propylenglykol und Dipropylenglykol zu nennen. 

Urn die anspruchsgemSBen teilquaternierten, aminofunktionellen Organopolysiloxane in eine 
aus wassrigem Medium anwendbare Form zu bringen, kennen hiervon Makro- oder Mikro- 
emulsionen durch scherkraftreiches Verruhren der Komponenten (1) bis (4) bei 70°C herge- 
stellt werden. 



•eiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der Zubereitungen gemaB Anspruch 1 
I der Veredelung textiler Substrate in wassrigen BSdern und Anwendungsflotten, gegebe- 
nenfalls zusammen mit weiteren Praparationsmitteln. Gewebe und Gewirke aus nativen Fa- 
sem, wie beispielsweise Baumwolle oder Wolle, iaber auch aus synthetischen Fasern, wie bei- 
spielsweise Viskose, Polyester, Polyamid oder Polyacrylnitril konnen mit den erfindungsgema- 
Ben aminofunktionellen Polysiloxanen behandelt werden. Bei den gegebenenfalls zusStzlich 
mitverwendeten Praparationsmitteln kann es sich beispielsweise um Chemikalien zur Knitter- 
freiausrQstung, um solche zur Verbesserung der Vernahbarkeit des textilen Substrates oder 
um andere, Qblicherweise in textilen Applikationsflotten zur Anwendung gelangende Produkte 
handeln. 



Die Konzentration der erfindungsgemSSen Zubereitungen in den Anwendungsflotten wird so 

•bewahlt, dass die behandelten Substrate zwischen 0,3 und 0,6 Gewichtsprozent der an- 
spruchsgemaiien teilquaternierten, aminofunktionellen Organopolysiloxane, bezogen auf das 
Gewicht des Substrates enthalten. 



Eine bevorzugte Anwendung mit den erfindungsgemSBen Zubereitungen erfolgt als Zwangs- 
applikation durch Tranken des Substrates mit der Anwendungsflotte, anschlieBendes Abquet- 
schen auf dem Foulard und einer abschlieBenden Trocknungspassage. 

Die Erfindung wird mit den nachfolgenden Beispielen naher erlautert. Bei den Kettenlangen- 
angaben, die in den Formeln dieser Beispiele fOr die anspruchsgemaBen Indizes n und m er- 
scheinen, handelt es sich jeweils um Durchschnittswerte. Die in den Beispielen eingesetzten 
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Zubereitungen werden dcRln einfaches VerrQhren der Einzelkomponenten bei 70°C herge- 
stellt. 



Beispiel 1 (nicht erfindunqsqemaB) 

Die Zubereitung besteht aus einer wdssrigen Mikroemulsion, enthaltend 20 Gewichtsprozent 
eines Organopolysiloxanes mit lateral positionierten Aminoqruppen der Formel 
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0 Gewichtsprozent eines Isodecylalkoholes mit 7 Ethylenoxydgruppen, 3 Gewichtsprozent 
Butyldiglykol und 0,4 Gewichtsprozent Essigsaure 60 %. Der Gesamtstickstoffgehalt betragt 
0,44 Gewichtsprozent. 



Beispiel 2 (nicht erfindunqsgemaR) 

Die Zubereitung besteht aus einer wassrigen Mikroemulsion, enthaltend 20 Gewichtsprozent 
eines Organopolysiloxanes mit terminal positionierten und quaternierten Aminogruppen der 
Formel 
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5 Gewichtsprozent eihes tsotridecylalkoholes mit 6 Ethylenoxydgruppen, 5 Gewichtsprozent 
eines Isodecyl-alkohoies mit 7 Ethylenoxydgruppen und 7 Gewichtsprozent Butyldiglykol. Der 
Gesamtstickstoffgehalt betragt 0,78 Gewichtsprozent. 



Beispiel 3 (erfindunosaemaB): 

Die Zubereitung besteht aus einer wassrigen Mikroemulsion, enthaltend 20 Gewichtsprozent 
eines Organopolysiloxanes mit lateral positionierten Aminoaruppen sowie terminal positionier- 
ten und quatemierten Aminoaruppen der Formel 
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5 Gewichtsprozent eines Isotridecylalkoholes mit 6 Ethylenoxydgruppen, 5 Gewichtsprozent 
eines Isodecylalkoholes mit 7 Ethylenoxydgruppen und 7 Gewichtsprozent Butyldiglykol. Der 
Gesamtstickstoffgehalt betr§gt 0,80 Gewichtsprozent. 

Beispiel 4 (erfindunqsaemaS): 

Die Zubereitung besteht aus einer wassrigen Mikroemulsion, enthaltend 20 Gewichtsprozent 
eines Organopolysiloxanes mit lateral positionierten Aminogruppen sowie terminal positionier- 
ten und quatemierten Aminoaruppen der Formel 
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5 Gewlchtsprozent eines Isotridecylalkoholes mit 6 Ethylenoxydgruppen, 5 Gewichtsprozent 
eines Isodecylalkoholes mit 7 Ethylenoxydgruppen und 7 Gewichtsprozent Butyldiglykol. Der 
Gesamtstickstoffgehalt betragt 1,13 Gewichtsprozent. 



eispiel 5 (erfindungsqemaS): 
Die Zubereitung besteht aus einer wassrigen Mikroemulsion f .enthaltend 20 Gewichtsprozent 
eines Organopolysiloxanes mit lateral positionierten Aminoaruppen sowie terminal positionier- 
ten und auaternierten Aminoqruppen der Formel 
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5 Gewichtsprozent eines Isotridecylalkoholes mit 6 Ethylenoxydgruppen, 5 Gewichtsprozent 
eines Isodecylalkoholes mit 7 Ethylenoxydgruppen und 7 Gewichtsprozent Butyldiglykol. Der 
Gesamtstickstoffgehalt betragt 1,03 Gewichtsprozent, 

^^^Anwendungsbeispiele 

Griffbeurteilung 

Abschnitte einer gebleichten, nicht optisch aufgehellten Baumwoil-Frotteeware wurden mit 
einer wassrigen Flotte, enthaltend 20 g/i dergemSUden Beispielen hergestellten Mikroemulsl- 
onen und 0,5 g/I Essigsaure 60 % auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme von 80 % 
impr§gniert und anschlieRend 2 Minuten bei 120 °C getrocknet. AnschiieBend erfolgte die Be- 
urteilung des Griffcharakters der mit den Mikroemulsionen behandelten Testgewebe. Diese 
unterliegt individueil unterschiediichen; subjektiven Kriterien. Urn trotzdem zu aussagekraftigen 
Ergebnissen zu kommen, ist eine Beurteilung durch mindestens 5 Testpersonen erforderlich. 
Die Auswertung der Ergebnisse erfolgte nach statistischen Methoden, wobei die Notenstufe 1 
den weichsten, angenehmsten Griff, die Notenstufe 1 0 den hartesten, am wenigsten oberfla- 
chenglatten und unangenehmsten Griff innerhalb der Testreihe darstellt. 
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G riffta ewertu na snote 
innerhalb der Testreihe 


Mikroemulsion nach Beispiel 1 


1,5 


Mikroemulsion nach Beispiel 2 


7,2 


Mikroemulsion nach Beispiel 3 


2,1 


Mikroemulsion nach Beispiel 4 


2,6 


Mikroemulsion nach Beispiel 5 . 


3,4 


Unbehandelt 


10 



Hydrophilie 

• Abschnitte einer gebleichten, nicht optisch aufgehellten Baumwoll-Frotteeware wurden mit 

•iner wassrigen Flotte, enthaltend 20 g/l der gemaG den Beispielen hergestellten Mikroemulsi- 
nen und 0,5 g/l Essigsaure 60 % auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme von 80 % 
impragniert und anschlieBend 2 Minuten bei 120 °C getrocknet. AnschlieBend erfolgte die Be- 
urteilung der Hydrophilie gemaS des TEGEWA-Tropftestes (Meiliand Textilberichte 68 (1987), 
581 - 583). 





Einsinkzeit (sec) 


Mikroemulsion nach Beispiel 1 


Dber 180 


Mikroemulsion nach Beispiel 2 


10 


Mikroemulsion nach Beispiel 3 


Unter 1 


Mikroemulsion nach Beispiel 4 


1 


Mikroemulsion nach Beispiel 5 


3 


Unbehandelt 


Unter 1 



Vergilbung 

Abschnitte einer gebleichten, nicht optisch aufgehellten Baumwoll-Modal-Mascheoware wur- 
den mit einer wassrigen Flotte, enthaltend 20 g/l der gemali den Beispielen hergestellten Mik- 
roemulsionen und 0,5 g/l Essigsaure 60 % auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme 
von 80 % impr§gniert f 2 Minuten bei 120°C getrocknet und anschlieRend 2 Minuten bei 170 °C 
thermofixiert. AnschlieSend wurde der Wei&grad der Muster nach Ganz auf dem WeiRgrad- 
melJgerat ,l texflash 2000" der Firma "datacolor international" (Schweiz) gemessen. 
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— w 


WeiSgrad nach G9K^ 


Mikroemulsion nach Beispiel 1 


141,5 


Mikroemulsion nach Beispiel 2 


151,0 


Mikroemulsion nach Beispiel 3 


150,1 


Mikroemulsion nach Beispiel 4 


147,8 


Mikroemulsion nach Beispiel 5 


150,5 ! 


unbehandelt 


151,8 



Alkalistabilitat 

Die Stability der Organopolysiloxanemulsionen gegen Alkalien in AusrOstungsflotten wurde 
gemaft dem nachfolgend beschriebenen Test durchgefiihrt: 

500 ml einer L5sung der zu untersuchenden Organopolysiloxanemulsion mit einer Konzentra- 

Ion von 40 g/l wurden in einem 1000 ml Becherglas vorgelegt und mit Natriumhydroxidiesung 
Jl(NaOH) = 10 %) auf einen pH-Wert von 12 eingestellt. AnschlieSend wurde die Flotte zwan- 
zig Minuten mit einem Flugelruhrer bei zweitausend Umdrehungen pro Minute geruhrt. Nach 
dem Ablauf dieser Zeit wurde der ROhrer abgestellt, der entstandene Schaum zerfallen gelas- 
sen und die Flussigkeitsoberflache nach 1 Stunde hinsichtlich Abscheidungen beurteilt. 





Beurteilung nach 1 Stunde 


Mikroemulsion nach Beispiel 1 


Starke Siiikonabscheidungen 


Mikroemulsion nach Beispiel 2 


Dunner Olfilm auf der OberflSche 


Mikroemulsion nach Beispiel 3 


keine Abscheidungen 


Mikroemulsion nach Beispiel 4 


keine Abscheidungen 


Mikroemulsion nach Beispiel 5 


keine Abscheidungen 
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Patentanspriiche 



Zubereitungen, gekennzeichnet durch einen Gehalt, bezogen auf die Gesamtzusam- 
mensetzung, an 

(1) 2 bis 60 Gewichtsprozent eines teilquatemierten aminofunktionellen 
Organopolysiloxans der allgemeinen Formel 
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R 2 = -^■fcH 2 ) 0 NH (CH 2 ) P NH 2 oder 



(CH2) q H Oder 

-(CH 2 ) 3 O CH 2 - CH CH 2 

OH 

-(CH 2 ) 3 O CH 2 CH 

H 2 C OH 




R 5 = (CH 2 ) r H f 

R 6 = (CH 2 ) S 1 

R 7 = (CH 2 ) t 



A" anorganische oder organische Anionen, 

n eine ganze Zahl von 1 - 20, 

m eine ganze Zahl von 20 - 2000, 

o, p und q jeweils eine ganze Zahl von 1-10, 
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r eine ganze\^pi von 1 - 1 8, 

s eine ganze Zahl von 2-3 und 
t eine ganze Zahl von 2-5 

bedeuten, mit der MaBgabe, dass der Gesamtstickstoffgehalt der Komponente (1) 0,05 
bis 2,0 Gewichtsprozent, bezogen auf die Gesamtzusammensetzung von Komponente 

(1) betragt, 

(2) 2 bis 40 Gewichtsprozent eines Emulgators, 

(3) 0 bis 15 Gewichtsprozent eines Hydrotropikums und 

(4) 20 bis 95 Gewichtsprozent Wasser. 




2. Verwendung der Zubereitungen gemaB Anspruch 1 bei der Veredelung textiler Sub- 
strate in wassrigen Badern und Anwendungsflotten, gegebenenfalls zusammen mit 
weiteren Praparationsmitteln. 
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Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft Zubereitungen, enthaltend teilquaternierte, aminofunktionelle Organopo- 
lysiloxane und deren Verwendung in wassrigen Systemen auf textilen Substraten. Die Zube- 
reitungen enthaiten (1) 2 bis 60 Gewichtsprozent eines teilquaternierten aminofunktionellen 
Organopolysiloxans, (2) 2 bis 40 Gewichtsprozent eines Emulators, (3) 0 bis 15 Gewichts- 
prozent eines Hydrotropikums und (4) 20 bis 95 Gewichtsprozent Wasser. mit der MaSgabe, 
dass der Gesamtstickstoffgehalt der Komponente (1) 0,05 bis 2,0 Gewichtsprozent, bezogen 
auf die Gesamtzusammensetzung von Komponente (1) betragt. 



• 
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